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Verfahren zur Hoi-s tellimr^ anor^aniaoher Pirsaente 
und Extender 



Die ErfinduiiG betrifft ein Verfahren p.av Her telluas anor- 
sanischer .'isaente und Extender durcli doppelte Umsetzuns. 

BekanntlicL r/eisen vi-.lo auf nal3clier.iischein ./ege sevronnene 
Pigment e und Extender nach ihrer Fcilluns noch keine oder 
nur unzureiclieade Piynent- baw. Extendereigenechaften auf , 
weil der raittlare DisrchinesBer ihrer Teilchen raehr oder we- 
niger unter dem \7ert des fiir das betreffende Pigment bzw„ 
far den Extender optimalen Korndurchmessers liegto 

Ifia diesen Hohpigidenten bzwo Hobextendern guta Sigenschaften 
zu verleihen, werden aie nach ihrer Fallung ainem kornrer- 
grSbernden ProzeS unterworfen. 

Oblich ist das Gliihen der reinen oder mit Ziisatzatoffen 
versehenen Rolapigmente in DrehrohrSfen oder andern geeig- 
neten GlUhaggregaten. Die so durchgefiihrte TeilchenvergrSBe- 
rung hat den Nachteil, daB das gegliihte Pigment neben Teil- 
chen der angestrebten KorngrSfle in betf Schtlichem AusmaB 
sowohl zu feine Teilchen als auch grobe Agglomerate und/ 
Oder Aggregate enthalt , so daB eine anschlieBende Ilahlung 
imd/oder Sichtung notwendig isto 

Bekannt ist ein Verfahren, bei dem die KornvergrSberung auf 
hydrothermalem iJage erfolgto Hierbei erreicht man zwar ein 
ausreichend grobes und einheitlichea Korn, aber da daau 
Ten5»eraturen bis 300 °G und DrUcke bis 250 at norwendig 
sind, ist der apparative Aufwand erheblich. 

Bekannt ist auch ein Verfahren, bei dem die KornvergrSberung 
durch irachbehandeln in geschmolzenen Salzen erreicht wird. 
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Bekannt ist weiterhin die kornversrSfcarnds IIaclibeh£ aluns 
von gefallteia Zinksulfid mit ScUvrsf el afliire be xmter Kon- 
zentrationo 

jaie kornvergrSbernden ITachbehandlunGan der Rohpiirsnte er- 
fopdern zusMtaliche Verfshrensstufen jrid gestalten dadurcH 
den HerstellungsproaeS wesentlich. konolisierter und teuper„ 

Die Ursache f ar daa Entstehen zu feinsr Teilchen tind damit 
fOr die ffotwendigkeit einer kornvergr'obernden Ilaehbehandlung 
ist in der bisher getibten FSllpraxia zu suchen, Ea ist ublicb, 
daB bei der P-illung der eine Reaktionapartner e^bat vorge- 
legt und die Losung dea anderen zugej, -i'-'en vvix .i^ oder aber 
beide Reaktionspartner werden in gelo3te.r Form gleichzeitig 
zusaiffinengegeben„ Dabei liegt jedoch in der Fallungsauapen- 
aion iinner -ein fiir die Erzielung eines optimalen Korndurch- 
messers unzulassig bober ubersebufi an dera einen oder anderen 
Reaktionspartner vor. 

Die Herstellung auarelciiend . groBer Teilchen ohne kornver- 
grSbernde Hachbebandlung und bei der vorhererwohnten Pall- 
praxis ist beim Bariuraaulfat bekannt » Han konnte eolciie 
Teilcban ;iedoch nur aus sehr verdunnten LiSsiju: .:- a bei.hoben 
Temperaturen und langerem Verweilen in der Tluiterlauge er- 
halteno Dieae Bedingungen schlieflen aus okonoioischen ariin* 
den eine industrielle Kutzung auso 

Zweck der Erfindung ist es. die Nachbshandlung naBcheraiscli 
bergestellter M^gnient© und Extender zu vermeiden und den 
Herstellungsprozefi billiger zu gestalten. 
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Der Erflniun '; jiejt die Au:-::;abe sa^runde. den Pallungspro- 
zeii so su ::ertalc8n< de 3 tuuriittelbri?, dAi^ olme zuaatzliche 
ko>:'nve ^--.de ilac '•l;eh£.n:LLU2\';: und untcr Verv/end uiig von 

Aua^saiir.sloaiv.rf^ii rjil clan in der Ter-mik ubliohen .^onsantra- 
tionen. Pi'ooukte rait optiiraaler Teilcli" * ';rofie Teilchen- 
groBenvertei 1 xm^ eiit stelaen . 

Erfindim'jcjjemuii'' v?irc. die Aufgabe gelost^ indein die waErlrjen 
LoaunGeri der ivealcticnapGrtner , kontinuierlich sowie zeit-^ 
licli und mnr^eitra&Sir; geaeii c;ufeinand.3r abgeatiirtnt , in ein 
Reactions ;ef.:l?= eirisebracL/l *«'erden. In aein iieektionagef aI3 
befinde*" tzioh die K.llungssuepeneion Oder z\i Besimi der Re- 
aktion V/an^er,. dem Siiure oder Lauge zugeaetzt wird^ so dafi 
3ioh ein pii- :ort eir.atellt, der de^n einer Palliuigsauspenaion 
von aquivalenten rien^en der Ausgangsetof fe er^fa^richt. Die 
Fallungosuapension o.arf weder vor der 'usabe r Ausgangs- 
loaimgen noch r/ahrend der Zugabe der Lgsiingen einea Uber- 
scliuB des eiiten Oder andoren Reaktionspartners aufv/eiscno 
Das Eintrn^eu der Auagangslosungen erfolgt imter intensivem 
RLUiren, iiri elne schiielle Vormischim-s zu erreichen. Durch 
einen t'ltei-lauf , durcii Abliebern Oder dur/ch' Ablassen am Boden 
des Reakt: on^^efai3en 'rami ein der zaf liefienden Menge ent- 
aprechend^je iSuspensicnevolitnen entnomi:iJ3n werden* Die Aufar- 
beitung dor iuspensj on erfolgt in bekannter \/eise durch De- 
kaiiticren, V/uflchen, ?iltrieren uiid Trocknen. 

Unter den anj-egebenen Voraussetzungen Ln.egen die Reaktions- 
partner in der Pall ungs suspension wegen der praktlsch voll- 
st.indic?*n Unisetsunr; s^im cckiwerloslichen Pallungaprodukt in 
extrera nieij i^jen Konzentrationen vor, die im Idealfall denen 
des Lbalicli: eitsproauktea der ausgefallenen Verbindung^ bei 
Abv/eoenheiv j.leichionischer Salze ents Drechen. Durch die 
fast slei':5hbleibenden Pallc)e(?ingungen. • s.B,. verandert £?ich 
bei der U^.ouf-Am.j- von I3a: aurachlorid Tdfc iJatriunicJUl/at: au 
Bariunr.uirut uuj: die .onisentration an Jatra uinchlorirt iia 
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Verlauf der Fallung - sind gleichaeitig auch die Voraue- 
setaungen fUr die Ausbildung ahnfshevnd gleichfbrmiger und 
gleich grofier Kristalle gegeben. 

Bei solchen Stoffen, die unter den scHwerlb a lichen Stoffen 
alB pelativ gut ISslich anzusehen sind, wie ZoBc Barium- 
flulfat, entstehen in uberschuBfreien Suspensionen Teilchen, 
die fur bestimmte Verwendungszv/ecke ungeeignet sindo Die 
I Einstellung der gewunschten optimalen KorngroP- ist dadurch 

mrjQlich, daB wahrend der Fallung zu 3<?aem Zelipunkt ein 
sehr geringer definierter Uberschufi des einen Oder anderen 
Reaktionspartners in der Pallungssuapension vorliegto Der 
iiberschuB betragt dabei maximal 0,001 molA. 

Bine UberschuBfreie Oder eine mit geringeni definiertem Uber- 
schuI3 durchsefuhrte FSllung der Pigaente oder Extender ist 
hur durch eine autbrnatische Regelung des Zufluases der Aus- 
gangslSsungen m5glich. Die Regelung des Zuflusses erfolgt 
in Abhangigkeit von der Konszentration der in der Fallunga- 
suspension vorhandenen Reaktionspartner. Das Regelunge- 
prinaip ist an sich bekannt. Die Messung der Konzentration 
^ mindesten« eines der Reaktionspartner kann auf verachiedene 

Art erfolgen, Diese uinnittelbare Hessung kann mit Hilfe 
selektiver Elektroden erfolgen. Sehr einfach und allgemein 
anwendbar ist die mittelbare Konzentrationsmeseung uber den 
pH-Wert der Fallungesuspensiono 

Weisen die Ausgangslbsungen bereite ausreichend unterschied- 
liche pH-Werte auf, so kSnnen sie unmittelbar fUr die pH- 
Wert-geregelte Fallung verwendet werden. Bel AasgangslfcJaun- 
gen, die in ihrera pH-Wert etwa uber e ins timmen, wird zuvor 
die eine Lbsung mit einer starken Saure und die andere mit 
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einer starken Base versetat* Das molare Verhiiltnis- clo:^ 
xleaktlonspartner zur Saure bzv/* Base in dea Ausganr^jLiy jua- 
sen fceta^agt vorzugsv/eise 1000 : 1 bia 100 : 1« Di6 y Jalua?; 
erfGl4;t vorsu^^Qweise iia aeutralen Beraich^ d.hc die AbiitLii- 
xunr cler' pll-Jerte der Losungen der Ausgangsatoffe so 
vor genoniiien , daI3 der pH-Wert der PLillimgseuspensior :2,.:Lscixen 
6 and, 8 liegt. 

Die verwendeten Losungen der Reaktionspurt -ler waiaen hohB 
Xoazcntrat^onen auf o Teilv/eise aind gesattlgte LcSstnj^ni 
ver\7endbar* 

Die Anwendung dea Verf ahrens .ist bei aller Produkten r^iog- 
lich, die durch ISnsetzung von zwei Salzen in waBricer ;r,3- 
3unc gefallt v/erden k5nnen» sojlz.B* fllr die Herstellun^ vd.i 
geflUltem Bariumsulfat (Blanc fix), Zinksulfid, Bleio; n^it o 

Die Vorteile des Verf ahrens bestehen 1/? der r. jortlgen Har- 
atellung von Pigmenten und Esctendern ii eusx^eichecd {^utBn 
Eigenschaften, insbesondere mit ausreichender KorngrOUe itad 
KorngroBenverteilung. Der AufWand fUr den Xornvergrabei'ungs- 
prozeB entfallt, und damlt treten auch keije grober Agfsra- ^ 
gafce und Agglomerate auf « Darliber hinaus laBt si^i eieees 
Verfahren kontinuierlich gestalten* Ss welst daher dl^e Vor- 
telle eines kontinulerllchen Frosesees auf und ijistesondere 
den 7orteil, dafl vorhandene Anlagen^ die flir ein dlakonti- 
nuiex'liches Verfahren benutzt wurdea,. wie ?all-» Wasch- und 
Abaatzbottlche sowie Piltrieranlagen und ande v Einrichtun-* 
gen f - welter benutet v/erden kcSnnen^ 

Die Erfindung wird durch die nachstehenden Beispiels aajt:-;; 
erlcutert. • 
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In eineK 2-1-Becherslas werden 300 ml Vfaasar vorgelegt . und 
auf 80 °C erwarmt. Daa Wasser wird auf einsn pH-Wert e.iiii^s- 
atellt . den sine Mischung einer einmDlaren SnSO^-Loaung und 
einer einmolaren Na^S-LSaung bein Yorliege;! -renau aquivalen- 
ter Mengen ZnSO^ und NagS bei 80 °C aufwelsx... Auf cieaen 
pH-Wert %7ird dann ©in eingesetztea autcraati aches Titrier- 
gerat eingestellt, Uber das der ZufluQ der sinen Acse-nngs- 
I Ibsung geregelt wird, wahrend die ajridere Ausgangelcsuug Icon- 

tinuierlichL zuflieQto Die Ausgangaloaungen f 3eii in e.-j.n,^m 
. kontinuierlichen Strom im Becherglas - ommeu -id v/eisen 
jeweila eine einmolare Konzentration auf « Durch intenaives 
Riihren wird erreicht, dafl die Ausgangalc&mgen schnell mit- 
einander ver-inischt werden. Nach Beendigung der Zugabe wird 
noch 10 Llinuten lang nachgeruhrt und dann das Pigment wie . 
Ublj-cb gewaschen und getrocknet. Wan erhalt in praktisch 
100%iger Auebeute ein ZnS, das in aeinem DeckvenaSgen den 
gegluhten Produkten entspricht. 



Beiapiel 2 

In einem 2-1-Becherglas werden 300 ml Wasaer von 20 °C vor- 
gelegt und auf den pH-Wert eingestellt, den eine Mischung 
einer einmolaren BaClg-lQeung, die 0.001 mol/1 HCl enthSlt, 
und einer einmolaren NagSO^-Lbsung. die 0,001 molA NaOH 
enthalt. beim Vorliegen genau aquivalenter Mengen BaCl2 und 
Na SO, bei 20 °C aufweisto Nach Einstellung des automati- 
flchen Titrxergerates auf dieeen pH-Wert wird dann die Fal-^ 
lung eingeleitet, wobei daa Titriergerat uber bekannte Bin- 
richtungen den Zuflufi einer AusgangslSsung regelt und dxe 
andere AuegangBlSsung kontlmuierlich zuflieflt Oie Im kontx- 
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niiievliiMion atrcm in das Becherglas einf lieBenden Ausgangs- 
lotiujiseij './eisea eine i< onzentration von einem mol/1 auf o Dae 
8' hnolle ^rern-.i5^clxen der Reaktionspartner wird durch inten- 
.^ives ilLihren erreichtc I.van erhglt j.n praktisch 100"?Siger 
Au«beutr^ einen Extender, der vorzuglich zura Verschneiden 
von ZnS Oder hochprozentiger Lithopone geeignet ist» Die 
/e3'3clinittei!e Lithopone weist einen liohen Weif33rad und eine • 
.iic'drige Olzolil auf o 
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Patentanspruche 



1o Verfahren zur Herstellting anorgani seller Pigmente und 
Extender durch doppelte Umg^tBung, dadurch gekennzeich- 
net, daB waBrige LSaungen der Reaktionepartner konti- 
nuierlicii und gleichsseitig in aquivalenten Ltengen oder 
mit einem geringen definierten UberachuB eines Heaktiona* 
partners unter Intenslvem Riihren so zueammengegeben und 
umgesetet warden, daB In der Fall ungssuspeneion zu Jedem 
Zeltpunkt kein Oder ein geringer definlerter UberschuB 



2o Verfahren nach Anspruch 1, daduroh gekennzeichnet , daB 
die Zugabe der Lbsung niindeatens eines Reaktlonspartnera 
in Abhangigkeit voia pH-*7ert der Fallungssuspension ge- 
regelt wirdc 



daB die Pallung im pH-Bereich zv/ischen 6 und 3, vor^suga- 
weise bei pH 7f . vorgenornmen wird. 



eines Heaktlonspartners vorliegt. 



3. 



Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet , 
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